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<g> Verfahren zur Herste.tung von Hydroxya.kylcel.u.oseethern mit einem Substitutionsgrad DS <2 

mS££kS£SL^ dadurch B^ennzeichnet. daS 
™ cellulose bel Temperaturen zwischen 20 und 70 C 
Td einem S-Wert zwschen 3 und 10 mit Cellulase in einer 
Menfle Tdem Bereioh von 0.1 bis 10 Masse-%. bezoflen auf 
Cellulose in einer waBrigen Flotte enzymatisoh vorbehan- 

Seh brdie enzymatisch vorbehandelte Cellulose von der \ 

waaVigen Rone abtrennt. und c) die abgetrennte Cellulose I 

Zl EDowalkan in einem Molverhaltnis im Bereich von 1 

m 0 VbiTl : X Geaenwart einer katalytlschen Men fl e einer 

quaternaren Ammoniumbase bei Temperatu^ ^dem 

Barelch von 20 bis 90° C zu dem Celluloseether umsetzt. uas 

Sren verrneidat den We fl Ober die Bildung von Alka 

callulose und liefert Celluloseether, die bei genngem Substi- 

tutionsgra^ I thermoplastisoh und biologisch abbaubar s.nd. 
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Beschreibung 

Die Erfindung betrifft ein Verfahren ^^^^^SSSSSST^ "* 

i Celluloseether sollen gut 16slich sein und gutes FadenziehvermSgen zeigen. Darflber hinaus sollen die 
wSr^SSSSSm ihnen gebildeten Celluloseetherester trotz des geringen Substmiuonsgrades DS < 
2 ihermopS^h ISuSStSL auch biologisch abbaubar sein. ScMieBlich soil fVMrW 
Juna vonSteseethera aus Cellulose und Epoxyalkanen geschaffen werden, dessen Produkte und/oder durch 
iSSSSSSSSS^ erhaltenen « e rverarbeitung S prpdukte sich als Matr^atenahen fur cellu- 
losisdie Fa^erbundwerkstoffe eignen. Weitere Vorteile ergeben sich aus der folgenden Beschreibung. 
DSelSeSblidemetag^^ 

a> Cellulose beiTemperaturen zwischen 20 und 70"C und einem pH-Wert zwischen 3 und 10 mit Cellulasein 
SSrlKjein S Bereich von 0,1 bis 10 Masse-%, bezogen auf Cellulose, in emer waBngen Flotte 
enzymatischvorbehandelt, 

b)dievorbehandelteC^UulosevonderwaBngenHotteabtrenniuund 

c\ die absetrennte Cellulose mit dem Epoxyalkan in einem Molverhaltnis im Bereich 1 .0,5 Dis l . w in 
GeglnwartSr kSl^ischen Menge einer quaternaren Ammoniumbase bei Temperaturen in dem Be- 
reich von 20 bis 90° C zu dem Celluloseether umsetzt 
Das Verfahren vermeidet durch die enzymatische Vorbehandlung der Cellulose nicht nur die mit ^r Bildung 
von^aSK^^ NaclS wie z.R Anfall und *^^?X^^£*krJ£ 

pnxvmatisch vorbehandelte Cellulose zeigt ttberraschenderweise erne hohe und gleichmaBig verteilte ReaK 
SSSSSSS^dSfa^ c) zur Bildung eines CeUuloseethers mit hoher ^^S^SSSSt 
penverteUung auf die Glucoseeinheiten der CeUulose kommt Dies wiederum hat be. i dem J™~J? 
S Tm daraus eebildeten Etherester trotz des geringen Substitutionsgrades thermoplastosches Verhalten 
DteSSdS erfindungsgemaBen Verfahren erhaltenen Celluloseether wie auch die daraus durch 
V^SS^^^°^»* it ^^ gebildeten CeUuloseetherester stod nut nativen und regene- 
rier^n CdfulTefasern gut vertraglich und kSnnen mit diesen zu vollceUulosischen^biologisch rfjbaubaren 
S2verS«S3SStaWbAt werden. Sie konnen daruber hinaus durch Verfomungsverfahren, wie 

5nS^ 

1 :20durchzufuhren. Der pH-Wertliegt zweckmaBig in dem Bereich Lyon4£ bis8. Flotte auf 

Vorzuesweise schl§gt man die Cellulose vor der enzymatischen Vorbehandlung in der waBngen Flotte aut. 
Die 3Zb« ibli dieser Vorstufe in der Flotte bereits enthalten sein, oder sie kann erst nach dem 
^ufecMag^ 

to5SSr™?SeD«i- der enzymatischen Vorbehandlung verkflrzt Vorzugsweise Uegt die Dauer _der 
SlmXSvorWuttvBuBg in dem Bereich von 0,2 bis 3 Stunden, insbesondere m dem Bereich von 0,75 bis 

^dK? der Flotte in Stufe b) abgetrennte CeUulose kann vor dem Emtritt in die Smfec) auf eineTem^ 
in dem XeiJh von 70 bis 90'C erwarmt werden. wodurch die noch vorhandenen Cellulasen zerstort und die 

"gK£Xl!wSa^ dEt Stufe b) abgetrennte Flotte .nach der Erganzung des verbrauchten 
Enzyms in die Stuf e a) zur iick, wodurch die Kosten fur das Enzym nunimiert werden. 
Die Erfindung wird an Hand der folgenden Beispiele naher erlautert. 

Beispielelbis6 
Enzymatische Vorbehandlung 

!SJXSS5^«!E^ wahrend einer definierten Zeit behandelt Die Versuchsbedmgungen smd 

im einzelnen in der Tabelle angegeben: 
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1 Produkt der Firma Rudolph Cherrue 

2 Produkt der Firma Rotta GmbH 

3 Versuchsprodukte der Firma Novo Nordisk 

4 Enzymgehalt bezogen auf Cellulose. 
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Beispiel 7 

Herstellung von Hydroxyethylcellulose 

gen von Vakuum und Schutegas entfernt man die Lull jNacn zwischen Reaktorinnenraum und 
werden 3,0 mol Ethylenoxid so ^ft^^fSS 3r?4Stunden bei konstanter 
Doppelmantel 10 K. nicht ubersteigt Nach Beenrtgung , der Zugabe a ^ 4 ^Xceton.saugtabundwascht 

im Vakuum getrocknet 

Beispiel 8 

Herstellung von Hydroxybutylcellulose 

O^molemesnachBeispiel^^^ 
suspendiert Die Suspension wird » b S«^ er JJ s TmO,Q5 mol Tetraethylammoniumhydroxid 
nicht abgesaugt Man erganzt der DMSO-Menge a * se ^7n tfernt die eingeschlossene Luft Der 

(20%-ig in Wasser) und 2 mo W-Epo^rbirtar pro «fJ^^^J^Smu^lMg^bi 
Reaktor wird auf 90° C aufgeheizt und 6 Stunden bei die ^ "Temperatui^en^n, gewaschen und im Vaku- 

Beispiel 9 

Herstellung von Hydroxybutylhydroxyethylcellulose 
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037 mol eines nach Beispiel 6 behande.ten, abg^derten ^^^^mSo n^ol^Tm 
8 behandelt und suspendiert. Nach Zugabe von 0^7 mol pro »^^ e *Xmtfernt Der Reaktor wird auf 
Wassertund 1 mol 1,2-Epoxybutan pro Mol AGE j keine Temperaturdifferen2 
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Vergleichsbeispiel 
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60g wasserfreier ZeUstoff werden in ^%i^ 
geriihk AnschlieBend preBt man die ^^^^^^SS^SSMmdbdm^ sekuriert Nach dem 
Lammenmit^Omoll^Epoxybuta^^^ 

Erreichen der Reaktionstemperatur von 70 C wird d*r "gJJ™** r^istriert werden kann. Nach vollen- 
wrdifferenzzwischendemReaktor^eiffaum^^ nachgerflhrt Die festen 

deter Zugabe vrtrd bei J«>»«£2^^ ™ d to Vakm ™ bei ^V* 

^ie Bestimmung der biologischen Abbaubarkeit wurde inaUenFaUendurchTZOOberfiachentechnikGrnbH 
Leipzig nach US-Standard-Verf ahren durchgefiihrt. 

Patentanspriiche 

,. v«M™. «. Herstellung «» ^^SISSSS^SS^SSSS^ ' ' 



45 durchfuhrt 



50 



55 



60 



65 



4 



